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Приведена принципиальная схема промышленной установки и результаты исследований технологии получения таблетирован- 
ных сорбентов на основе фторида лития. Представлены результаты исследования зависимостей удельной поверхности сорбен- 
та, максимальной разрушающей нагрузки на таблетку сорбента, относительной пористости и размера пор от условий пригото- 
вления: прессования, увлажнения шихты и содержания порообразователя в исходной шихте. 


В ряду применяемых сорбентов в газофторид- 
ных технологиях (очистка электролизного фтора от 
фторида водорода, утилизация и селективная сорб- 
ция газообразных фторидов, получение летучих 
фторидов, очистка неорганических фторидов от 
лимитирующих примесей) наибольшую эффектив- 
ность показал фторид лития, что подтверждают ре- 
зультаты, приведенные в работах [1—5]. Предвари- 
тельное изучение равновесия в системе ІйР-НР по- 
зволяет сделать положительный вывод о возмож- 
ности глубокой очистки газовых смесей от фторида 
водорода способом селективного извлечения по- 
следнего на ІйР. Основным недостатком предло- 
женного сорбента до недавнего времени являлось 
ограничение, связанное с невозможностью его из- 
готовления в виде таблеток, и в связи с этим - ис- 
пользование его только в порошкообразном виде. 
Однако, горизонтальные адсорберы, спроектиро- 
ванные под порошкообразные сорбенты, не позво- 
ляют достигать необходимой продолжительности 
контакта адсорбата с сорбентом, что приводит к 
снижению производительности. Применение вер- 
тикальных адсорберов, заполненных порошкооб- 
разным сорбентом, невозможно вследствие высо- 
кого газодинамического сопротивления слоя. 

Попытки изготовления таблетированного сор- 
бента на основе ІйР ранее были неудачными. При 
испытаниях в процессе сорбции НР получаемые 


таблетки полностью разрушались уже после перво- 
го цикла сорбции - десорбции. 

Настоящая работа посвящена разработке техноло- 
гии получения таблетированного сорбента на основе 
порошкообразного фторида лития и оптимизации 
технологических условий с целью получения удовле- 
творительных его физико-механических свойств. 

Внедрение вновь разработанной технологии про- 
изводства таблетированного сорбента на Сибирском 
химическом комбинате (г. Северск Томской области) 
позволило расширить возможности в решении зада- 
чи по изготовлению таблетированного сорбента на 
основе фторида лития с высоким содержанием ос- 
новного компонента (ІйР - до 90 мае. %, МН 4 Р - до 
30 мае. % и влажностью - до 10 мае. %) [6]. 

Исходным материалом при получении сорбента 
служил порошкообразный фторид лития ТУ 6-09- 
3529-84 с дисперсностью 0,1.. .1 мм. В качестве по- 
рообразователя использовали фторид аммония 
ГОСТ 9546-75. 

Принципиальная технологическая схема получе- 
ния таблетированного сорбента (диаметр 10 мм, вы- 
сота 8 мм) представлена на рис. 1. После формова- 
ния таблеток сорбента проводится его сушка, для 
удаления из сорбента связанной воды. Параллельно 
протекает процесс порообразования. Оптимальная 
температура сушки сорбента в токе горячего воздуха 
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Рис. 1. Принципиальная технологическая схема производства таблетированного ПР 


составляет 60... 100 °С. Процесс спекания проводится 
в две стадии. На первой стадии в течение часа отго- 
няется фторид аммония при 200 °С, на второй прово- 
дится спекание таблеток при 350 °С в течение 2...3 ч. 

Исследования по получению таблетированных 
сорбентов на основе фторида лития проводили в 
лабораторных и промышленных условиях при этом 
для сушки, прокалки и спекания сорбентов ис- 
пользовали программируемую печь «ПМ-12П» с 
погрешностью ±1 °С. 

В ходе исследований определяли зависимости 
удельной поверхности сорбента, максимальной 
разрушающей нагрузки на таблетку сорбента, от- 
носительной пористости и размера пор от условий 
приготовления: прессования, увлажнения шихты и 
содержания порообразователя в исходной шихте. 

Измерение удельной поверхности готовых сор- 
бентов проводили методом БЭТ по ГОСТ 12997 с ис- 
пользованием газового хроматографа «Цвет - 100», 
имеющего диапазон измерений от 0,1 до 100 м 2 /г, с 
относительной погрешностью не более ±6 %. 

Статическую прочность таблеток фторида лит- 
ия определяли по ГОСТ 21560.2-82 «Удобрения ми- 
неральные. Метод определения статической проч- 
ности гранул». Применяли испытательную машину 
«МИП 100-2», имеющую диапазон измерений 
прочности от 0,1 до 10 МПа, с относительной по- 
грешностью не более ±4 %. 

Определение радиуса и объема пор в исследуемых 
таблетках проводили на основе известного «безмо- 
дельного» метода Брунауэра [7], в соответствии с ко- 
торым определяли изотерму адсорбции исследуемо- 
го образца на хроматографе «Газометр ГХ-1», имею- 
щего погрешность определения удельной поверхно- 
сти по уточненной изотерме адсорбции не более 
±8 %, а затем, исходя из полученной изотермы ад- 
сорбции, рассчитывали радиус и объем пор [8]. 

Полученные зависимости удельной поверхно- 
сти сорбента, максимальной разрушающей нагруз- 
ки на гранулу сорбента, ее относительной пористо- 
сти и удельной поверхности от давления прессова- 
ния и увлажнения шихты, а также размера пор от 
содержания порообразователя в исходной шихте 
представлены на рис. 2-5. 

В результате проведенных исследований в техно- 
логии таблетированных сорбентов установлено, что: 

• давление прессования гранул в диапазоне 

8... 17 МПа практически не влияет на удельную 

поверхность получаемых сорбентов; 


Давление прессования, МПа 
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Зависимость удельной поверхности гранулирован- 
ного сорбента от: 1) давления прессования и 2) ув- 
лажнения шихты 



Содержание №ЦР, мае. % 


Рис. 3. Влияние содержания А ІНдВ в исходной шихте на: 1) по- 
верхность; 2) пористость гранулированного сорбента 



Содержание №ЦР, мае. % 

Рис. 4. Влияние содержания А ІН А В в исходной шихте на проч- 
ность гранул: 1) сорбент после сушки при 100 °С; 
2) при 140 °С; 3) после спекания при температуре 
300... 350 °С 
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Рис. 5. Влияние содержания ЫН А В в исходной шихте на: 
1) размеры и 2) объем пор 


• влажность шихты влияет на удельную поверх- 
ность получаемых сорбентов. Оптимальное со- 
держание воды в шихте (включая воду, приходя- 
щую с исходными веществами) должно нахо- 
диться до 10 мае. %. При этом шихта легко 


прессуется. Большее содержание воды в шихте 
ухудшает прессование - шихта «течет», мень- 
шее не позволяет пропрессовать материал, и 
гранулы могут рассыпаться; 

• при увеличении содержания КН 4 Р в исходной 
шихте увеличивается пористость сорбента, 
удельная поверхность и снижается его проч- 
ность. Удельная поверхность максимальна при 
содержании >Ш 4 Р в шихте 30 мае. %; 

• предварительные измерения прочности образ- 
цов показали, что после спекания гранулы 
обладают прочностью на раздавливание до 
3 МПа. 

Для изготовления таблетированных сорбентов 
можно рекомендовать в качестве оптимального со- 
держание в исходной шихте МН 4 Р на уровне 20 
мае. %. При таком соотношении компонентов в ис- 
ходной шихте достигаются оптимальный размер пор 
в сорбенте и удовлетворительные показатели его 
прочности, удельной поверхности и пористости. 
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